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(§) Verfahren zur Herstellung von Aldehyden 

Es wird ein Verfahren zur Herstellung von Aldehyden aus 
Olefinen mit CO/H2 in Gegenwart einen wasserloslichen. 
Rhodium enthaltenden Katalysatorsystems beschrieben. 
Die Umseuung lauft bei 0,1 bis 10 MPa und 20-160''C ab. Auf 
das Reaktionsgemtsch, bestehend aus wallriger Katalysa- 
torphase. Olefin, Synthesegas und gege ben enf alls gebilde- 
ten Endprodukten wirkt Ultraschall ein. 
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M .] Verf ahreri zur Herstellung von Aldehyden mit 3 bis 21 Kohlen- 
^stoffatomen durch Umsetzung von Olefinen mit 2 bis 20 Kohlen- 
stoffatomen mit Kohlenmonoxid und Masserstoff in Gegenwart 
von Wasser und einer wasserloslichen. Rhodium enthaltenden 
Komplexverbindung als Katalysator, dadurch gekennzeichnet, 
daB man die Umsetzung bei Temperaturen von 20 bis 160 
und Drucken von 0,1 bis 10 MPa durchfuhrt, wobei die waBrige 
Phase je kg 0,1 bis 15 mmol der wasserloslichen Rhodiumkom- 
plexverbindung enthalt, das Volumenverhaltnis von waBriger 
zu organlscher Phase 1 : 1 bis 100 : 1 betragt, auf das Reak- 
tionsgemisch Ultraschall einwirkt und gegebenenfal Is geruhrt 
wird. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die Um- 
setzung bei Temperaturen von 80 - 140 °C durchgefQhrt wird. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Umsetzung bei Drucken von 1 bis 5 MPa durchgefQhrt wird. 

4. Verfahren nach Anspruch 1 Dis 3, dadurch gekennzeichnet, daB 
das Volumen-Verhaltnis von waBriger zu organischer Phase 

10 : 1 bis 100 : 1 betragt, 

5. Verfahren nach Anspruch 1 bis 4, dadurch gekennzeichnet, daB 
die Konzentration der Rhodium enthaltenden Komplexverbindung 
in der waBrigen Phase 0,8 - 12,0 mmol/kg betragt* 
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Verfahren zur Herstellung von Aldehyden 

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung 
von Aldehyden durch Hydroformylierung von Olefinen in Gegenwart 
wasserloslicher Rhodlum-Komplexkatalysatoren. 

Es ist bekannt, durch Umsetzung von Olefinen mit Kohlenmonoxid 

U UIIU nuoociauui i niuciijruc uiiu oxixuiiui^ i ic t <. uc i a cii • uic i\cai\i«iuii 

wird durch Hydridometallcarbonyle, vorzugsweise solcher der Me- 
talle der 8. Gruppe des Periodensystems, katalysiert. Neben Kobalt, 
das als Katalysatormetall in groBem Umfang technische Anwendung 
findet, gewinnt In letzter Zeit Rhodium zunehmende Bedeutung. Im 

10 Gegensatz zu Kobalt gestattet Rhodium, die Reaktion bel niedrigem 
Druck durchzufuhren; dariiber hinaus warden vorzugsweise geradkettige 
n-Aldehyde und nur in untergeordnetem MaBe iso-Aldehyde gebildet. 
Schliefillch ist auch die Hydrierung der Olefine zu ges3ttigten 
Kohlenwasserstoffen bei Anwendung von Rhodium-Katalysatoren deutlich 

15 niedriger als bei Anwendung von Kobalt-Katalysatoren. 

Bei den in der Technik eingefuhrten Verfahren wird der Rhodium- 
Katalysator in Form modif izierter Hydridorhodiumcarbonyle eingesetzt, 
die zusatzliche Liganden, die auch im uberschuB vorhanden sein 
konnen, enthalten. Besonders bewahrt haben sich als Llganden 
20 tertiSre Phosphine Oder Phosphite. Ihre Anwendung ermoglicht, den 
Reaktionsdruck auf Werte unter 300 bar (30 MPa) zu senken. 

Probleme wirft bei diesem Verfahren jedoch die Abtrennung der Re- 
aktionsprodukte und die Wledergewinnung der im Reaktionsprodukt 
homogen gelosten Katalysatoren auf. Im allgemeinen destilliert man 
25 hierzu das Umsetzungsprodukt aus dem Reaktionsgemisch ab. In der 
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Praxis kann dieser Weg wegen der themischen Empf indl ichkeit der 
gebildeten Aldehyde und Alkohole aber nur bei der Hydroformyl ierung 
niedriger Olefine, d.h. Olefine mit bis zu etwa 5 Kohlenstoff- 
atomen im Molekul, beschritten warden. AuBerdem hat sich gezeigt, 
daB die thermische Belastung des Desti 1 lationsgutes auch zu er- 
heblichen Katalysatorverlusten durch Zersetzung der Rhodium- 
komplexverbindungen fiihrt. 



Die geschi Iderten Mangel werden durch Anwendung von Katalysator- 
systemen vermieden, die in Wasser loslich sind. 

10 Derartige Katalysatoren sind z.B, in der DE-PS 26 27 354 beschrie- 
ben. Die Losl ichkeit der Rhodiumkomplexverbindungen wird hierbei 
durch Verwendung von sulfonierten Triarylphosphinen als Komplex- 
bestandteil erreicht. Die Abtrennung des Katalysators vom Reak- 
tionsprodukt nach Beendigung der Hydroformyl ierungsreaktion 

15 erfolgt bei dieser Verfahrensvariante einfach durch Trennung von 

waBriger und organischer Phase, d.h. ohne Destination und damit \ 
ohne zusatzliche thermische Verfahrensschrltte. Nebeh sulfonierten 
Triarylphosphinen werden als Komplexbestandtei le wasserloslicher 
Rhodiumkomplexverbindungen auch carboxylierte Triarylphosphine 

20 eingesetzt. 

Die Reaktion des Olefins mit Kohlenmonoxid und Wasserstoff lauft 
in der waBrigen, den Katalysator enthaltenden Phase ab. 

Wahrend bei niederen Olefinen wie Ethylen und Propylen der Umsatz 
so hoch wie bei den bekannten Verfahren ist, fSllt er bei Ver- 
25 wendung hoherer Olefine merklich ab, so daB beispielsweise 1-Hexen 
Oder 1-Decen nur in unbef riedigendem MaBe reagieren. 

Verursacht wird diese Umsatzminderung vermutlich dadurch, daB die 
Losl ichkeit und damit die Konzentration der Olefine in der waBrigen 
Phase mit steigender Zahl der Kohl ens toffatome abnimmt. Eine 
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Erhohung der Ruhri ntensitat zur besseren Verteilung des Ole- 
fins in der wassrigen Phase bringt nur eine geringe Erhohung 
des Umsatzes. 

In Nachr. Chem. Tech. Lab. 31 (1983) 10,798 ff. wird uber die An- 
wendung von Ultraschall in der organischen Synthese berichtet. 
Ultraschall beschleunigt unter anderem heterogene Reaktionen, ins- 
besondere solche, an denen Feststoffe und Flussigkeiten beteiligt 
sind. Als Beispiele werden neben anderen Umsetzungen die partlelle 
Reduktion von symmetrischen oder unsymmetrischen alpha, alpha- 
Dibromketonen mit Hilfe von Quecksilber, die 2-Phasen-Verseif ung 
von Estern, die Bildung von Organol ithium- und Grignardverbin- 
dungen und die Synthese von Lithiumorganocupraten genannt. Uber 
die Anwendung von Ultraschall auf Dreiphasensysteme an denen 
auch eine gasformige Phase betei 1 igt ist, wird nicht berichtet. 

Es bestand die Aufgabe, ein Verfahren zu entwickeln. das die Bil- 
dung von Aldehyden aus Olefinen, insbesondere solche mit bis zu 
20 Kohlenstoffatomen, vorzugsweise mit 4-20 Kohlenstoffatomen, 
durch Hydroformylierung erlaubt, wobei ein hoher Umsatz des Aus- 
gangsolefins je Zeiteinheit bei gegebener Ratal ysatormenge zum 
gewunschten Endprodukt sichergestellt wird. 

Die vorstehend skizzierte Aufgabe wird gelost durch ein Verfahren 
zur Herstellung von Aldehyden mit 3-21 Kohlenstoffatomen mit 
Kohlenmonoxid und Wasserstoff in Gegenwart von Wasser und einer 
wasserlosl ichen, rhodiumenthaltenden Komplexverbindung als Kata- 
lysator. Es ist dadurch gekennzeichnet, daB man die Umsetzung bei 
Temperaturen von 20-160 und Drucken von 0,1 - 10 MPa durch- 
fuhrt, wobei die wassrige Phase je kg 0,1 - 15 mmol der wasser- 
loslichen Rhodiumkomplexverbindung enthalt, das Volumverhal tnis 
von wassriger zu organischer Phase 1 : 1 bis 100 : 1 betrSgt, 
auf das Reaktionsgemisch Ultraschall einwirkt und gegebenenfal Is 
geruhrt wird. 
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Obgleich durch Einwirkung von Ultraschall auf das aus flussiger 
organischer und wassriger und zusatzlich noch gasformiger Phase be- 
stehende Reaktionssystem eine intensive Durchniischung der flussigen 
Reaktanten erreicht wird, war nicht vorauszusehen. daB eine Erhohung 
5 des Umsatzes eintritt, denn es ist bekannt,daB Ultraschall die Loslich- 
keit von Gasen in Flussigkeiten herabsetzt und die Entgasung von Flils- 
sigkeiten beschleunigt. Daruberhinaus mulite befiirchtet werden, daB 
der Katalysator der Einwirkung von Ultraschall nicht standhalt, 
Hierbei ist zu berucksichtigen, daB durch den Ultraschall in Mikro- 
10 bereichen StoBwellen auftreten, die zur sehr hohen Drucken und Tempera- 
turen fuhren konnen. Berucksichtigt man, daB bereits die thermische Be- 
lastung bei der Destination zur Zersetzung des Katalysators fuhrt, war 
zu erwarten, daB auch Ultraschall eine Zerstorung des Katalysators 
herbei fuhrt. 

15 Die Umsetzung der Ausgangsstoffe erfolgt in elnem mit Ruhrvcrrichtung 

ausceriisteten Druckreaktor aus Metal 1 Oder Glas. Ihm werden die Reaktanten, 
d,h. Olefin und Synthesegas, sowie die wassrige KatalysatorlOsung 
gemeinsam oder getrennt, zugefuhrt. Der Einsatz von Verteilungsvorrichtungen 
wie Siebboden Oder Fritten fur die gasffimigen Komponenten hat sich 

20 bewahrt. Es ist auch moglich, Ruhrung und Verteilung der gasformigen 

Reaktionspartner miteinander zu kombinieren. z-B. durch Verwendung eines 
BegasungsrOhrers . 

Als Ultraschallsender konnen handelsubliche Ultraschallreinigungsgerate 
verwendet werden, Als Reaktoren eignen sich in diesem Fall auch Glas- 
25 gefafie. Die Ubertragung der Schal lenergie erfolgt hierbei durch Ver- 
mittlung niedrigviskoser Flussigkeiten, Diese Art der Verfahrens- 
fuhrung ist jedoch auf Umsetzungen bei niedrigen Drucken beschrSnkt- 

Zur DurchfOhrung der Reaktion bei hoheren Drucken setzt man entsprechend 
dimensionierte Ultraschal 1 tauchschwinger direkt in das ReaktionsgefaB ein. 
30 Diese Arbeitsweise hat den Vorteil. daB die Schal lenergie unmittelbar auf 
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das Reaktionsgemisch einwirkt, so daB Lei stungsverluste, wie 
bei der Verwendung von Obertragerflussigkeiten nicht auftreten. 
Tauchschwinger konnen sowohl in Ruhrautoklavpn und groReren 
Ruhrreaktoren als auch in Strohmungsrohren eingefuhrt werden. 

Die erf indungsgemaB verwendeten wasserlosl ichen Katalysatoren 
sind Komplexverbindungen des Rhodiums, die neben Kohlenmonoxid 
und Wasserstoff sulfonierte oder carboxyl ierte Phosphine ent- 
halten. Bevorzugt sind sulfonierte oder carboxyl ierte Triaryl- 
phosphine, insbesondere Triphenylphosphine oder Trinaphthyl- 
phosphine. Es ist nicht erforderlich, daB alle drei Arylreste 
Sulfonsauregruppen oder Carboxylgruppen tragen. Es hat sich 
gezeiqt, daB bsreit.s (aine -Sulfonseuregruppe oder cine Carboxyl- 
gruppe im Phosphinmolekul der Komplexverbi ndung eine ausreichende 
Wasserloslichkeit verleiht. Der Katalysator kann dem Reaktions- 
gemisch praformiert zugesetzt werden. Es ist aber auch mogiich» 
ihn in situ zu bilden. Besonders bewahrt hat es sich, die was- 
serlosl ichen Phosphine im OberschuB einzusetzen. Bevorzugt 
wendet man je g- Atom- Rhodium 5 bis 100 mol des Phosphins an. 

Die Konzentration der als Katalysator eingesetzten Rhodi um-Komplex- 
Verbindung in der wassrigen Phase betragt 0,1 - 15 mmol und vor- 
zugsweise 0,8 - 12 mmol je kg wassriger Phase. 

Das Volumverhaltnis von wSssriger zu organischer Phase ist 
1 : 1 bis 100 : 1. Besonders bewahrt hat sich ein Volumverhalt- 
nis von 10 : 1 bis 100 : 1. 

Die Umsetzung der Reaktanten erfolgt bei 20 - 160 °C, bevorzugt 
80 - 140 °C unter Drucken von 0,1 bis 10 MPa. vorzugsweise 
1 - 5 MPa. 

Das fur die Hydroformyl ierung verwendete Synthesegas enthait 
Kohlenmonoxid und Wasserstoff zweckmaBigerweise im Volumverhaltnis 
1 : 1. Es ist aber auch moglich, dieses Verhaltnis zu variieren und 
Gasgemische einzusetzen, die kohlenmonoxid- oder wasserstoff reicher 
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Die neue Arbeitsweise eignet sich besonders zur Umsetzung von 
Olefinen mit 2-20 Kohlenstoffatomen zu den um ein Kohlenstoff- 
atom reicheren Aldehyden. Beispiele fiir geeignete Olefine sind 
Buten, Penten, Hexen, Diisobutylen, Tripropylen, Decen, Dicyclo- 
pentadien, Undecen, Dodecen, Tetrapropylen, Pinen, Limonen, 
Terpinen, Camphen, Olsaure, 61saureester» Elaidinsaure und 
Elaidinsaureester. 

Nachstehend wird die Etfindung durch eine Reihe Beispiele beschrie- 
ben. Als Mafi fur den iJmsatz wird die Turn-Over-Number (TON) 
verwendet. Sie ist defmiert durch den Ausdruck 



'^'^ ^ mg-Atom Rh x t 

Die Abkurzung TPPTS steht fiir das Natriumsalz des Triphenylphosphin- 
trisulfonats. 

Beispiel 1 

In ein GlasgefaB werden 0.218 mmol (400 mg) HRh(CO) (TPPTS)3, ge- 
lost in 200 ml Wasser und 200 g n-Hexen-1 gegeben. Durch das in- 
tensiv geriihrte Gemisch werden bei 30 °C und unter Normal druck 
wahrend 7 Stunden 60 1 /h Synthesegas (CO : H2 = 1 : 1) ge- 
leitet. Nach gaschromatographlscher Analyse erhait man 6,29 mmol 
n-Heptanal und 1,11 mmol 2-Methylhexanal . Die TON betragt 
0,08 min"^. 

Beispiel 2 

Die nach Abtrennung der organischen Phase zuriickerhaltene wassrige 
Katalysatorlosung des Beispiels 1 wird mit 200 g n-Hexen-1 ver- 
setzt. Unter den Bedingungen des Beispiels 1. jedbch bei zusatz- 
licher Einwirkung von Ultraschall einer Frequenz von 35 kHz, 
leitet man durch das Gemisch wahrend 15 Stunden 60 1/h Synthese- 
gas (CO \ = 1:1). Nach gaschromatographischer Analyse 
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erhalt man 30,6 mmol n-Heptanal und 5,4 mmol 2-MGthylhexanal . 
Die TON betragt 0,183 min-\ Sie ist damit gegenuber Bei spiel 1 
um das 2,3 fache gestiegen. 

Beispiel 3 (Vergleichsversuch) 

In einem Glasautoklaven, der mit Ruhrer, Tempera turmeBvorrichtung 
und Probenahmestutzen versehen ist, werden 0,33 mmol (600 mg) 
HRh(C0)(TPPTS)3 gelost in 180 g Wasser mit 200 g n-Hexen-1 ver- 
setzt. Nit Synthesegas (CO : H2 = 1:1), das im Mal5e seines 
Verbrauches nachgel iefert wird, stellt man einen Druck von 
1 MPa ein und laBt unter Ruhren (Drehzahl: SOOmin"^) bei 35 
3 h rcagicrcr.. NaCh gasc^roiTiatOyrapiiisciier Analyse ernait man 
30,3 mmol n-Heptanal und 7,6 mmol 2-Methylhexananal. Die TON 
betragt 0,637. 

Bo ispiel 4 

Die wassrige Katalysatorlosung aus Beispiel 3 wird mit 300 g 
n-Hexen-1 versetzt. Unter den Bedingungen des Beispiels 3 wird 
das Gemisch wahrend 5 Stunden Reaktionszeit zusatzlich mit Ultra- 
schall behandelt, Man erhalt 115 mmol n-Heptanal und 29 mmol 
2-Methylhexanal. Die TON betrSgt 1,45. 

Beispiel 5 (Vergleichsversuch) 

In einem 2 1-Stahlautoklaven, versehen mit Ruhrer, Temperatur- 
meBvorrichtung und Probenahmestutzen befinden sich zwei handels- 
ubliche Tauchschwinger, die 23 sowie 40 kHz Ultraschall erzeugen. 
Ihre Leistungsaufnahme betragt je 300 Watt. Der Reaktor wird 
mit 2 mmol (3,674 g) HRh(C0)(TPPTS)3, gelost in 600 g Wasser, und 
600 g n-Hexen-1 beschickt. Mit Synthesegas (CO : - 1:1). 
das im MaBe seines Verbrauches nachgel iefert wird, stellt man 
einen Druck von 1 MPa ein und lafit unter Ruhren (Drehzahl 
500 min"b bei 35 ohne Einwirkung von Ultraschall 5 Stunden 
reagieren. Man erhalt 389 mmol n-Heptanal und 97 mmol 2-Methyl- 
hexanal. Die TON betragt 0,81. 
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Beispiel 6 

Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 5 wird in der unter Beispiel 
5 beschriebenen Apparatur weitere 3 Stunden zusatzlich mit 
'Jltraschall (Lelstungsaufnahme der Tauchschwinger: 2 x 300 Watt) 
5 behandelt. Mit Synthesegas (CO : H2 = 1 : das im MaBe 
seines Verbrauches nachgeliefert wird. stellt man einen^Druck 
von 1 MPa ein und UBt unter Ruhren (Drehzahl: 500 min" ) bei 
35 °C reagieren. Man erhalt weitere 861 mmol n-Heptanal und 
189 mmol 2-Methylhexanal. Die TON betrSgt 2,92.- 

10 Beispiel 7 ( Vergleichsversuch) 

Die wSssrige Katalysatorlosung aus Beispiel 6 wird mit 600 g 
n-Hexen-1 versetzt.. Mit Synthesegas (CO : = 1 : 1). das 
im MaBe seines Verbrauches nachgeliefert wird, stellt man 
einen Druck von 2,5 MPa ein und ISBt unter Ruhren (Drehzahl: 
15 500 min""') bei 35 °C 3 Stunden reagieren. Man erhSlt 945 
xmo\ n-Heptanal und 222 mmol 2-Methylhexanal. Die TON be- 
tragt 3,24. 

Beispiel 8 

Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 7 wird unter den Bedingungen 
20 des Beispiels 7 wShrend 30 Minuten zusatzlich mit Ultraschall 
behandelt. Es bilden sich weitere 554 mmol n-Heptanal und 
136 mmol 2-Methylhexanal. Die TON betragt 11,34. 

Beispiel 9 (Vergleichsversuch) 

Die wassrige Katalysatorlosung aus Beispiel 8 wird mit 600 g 
25 n-Hexen versetzt und analog Beispiel 7, aber unter einem Druck 
von 5 MPa (CO : = 1:1). umgesetzt. Nach einer Stunde 
Reaktionsdauer werden 462 mmol n-Heptanal sowie 102 mmol 2-Methyl- 
hexanal erhalten. Die TON betragt 4,70. 



BEST AVAILABLE COPY 



HDCID: <DE 3511428A1J_> 



0 



10 



351U28 



Beispiel 10 



Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 9 wird unter den Bedingungen 
des Beispiels 9, wahrend 30 Minuten zusatzlich mit Ultraschall 
behandelt. Es werden weitere 722 mrnol n-Heptanal und 180 mmol 
2-Methyl hex anal erhalten. Die TON betragt 5.04. 

Beispiel 11 (Vergleichsversuch) 

200 g Oiisobutylen und 0,330 mmol (600 mg) HRh{C0) (TPPTS)^, ge- 
lost in 200 g Wasser, werden in einen Glasautoklaven gegeben. 
Mit Synthesegas (CO : Hg = 1 : 1), das im MaBe seines Ver- 
brauches nachgel iefert wird, stellt man einen Druck von 1 MPa 

Oin imW 1 .i^*-— p>.-.u.. /p.. .. _1. " 

iu.^t uiii,c« fvuiii cii vL*i eiiZfiiie : 'luu min ) Dei 35 "C 
4 Stunden reagieren. Die Bildung von Aldehyden laBt sich 
g=?schromatographisch nicht nachweisen. 
Unter den gleichen Bedingungen, jedochrait auf 1 900 mln"^ 
15 erhohter Drehzahl, wird das Gemisch weitere 4 Stunden umge- 
setzt. Man erhalt 0.053 mmol Cn-Aldehyde. Die TON betrSot 
5,7 X 10-^ ^ 

Beispiel 12 

Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 11 wird unter den Bedingungen 
20 des Beispiels 11 wahrend 4 Stunden zusStzIich mit Ultraschall 
behandelt. Man erhait weitere 0,76 mmol Cg-AIdehyde. Die TON 
betragt 9,6 x 10"^ 

Praformierung einer Rh-TPPTS -LQsung mit CO/H ^ 

In einem 5 I-Stahlautoklaven werden 987 mmol (561 g) TPPTS, sowie 
25 14,58 mmol (1,5 g Rh) Rhodiumacetat. gelost in 3 kg Wasser. vor- 
gelegt. Oiese Ldsung wird 3 h bei 125 °C mit Synthesegas 
(CO : H2 = 1:1) bei einem Druck von 2,5 MPa behandelt. 
Das P : Rh-verhriltnis betragt 67 : 1. Die Ldsung enthalt 500 ppm 
Rhodium. Sie wird in den Beispielen 13 - 16 verwendet. 
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Beispiel 13 ( Vergleichsversuch) 

180 g der praformierten Rh-TPPTS-Katalysator-L6sung und 200 g 
n-Hexen-1 werden in einen Glasautoklaven gegeben. Mit Synthese- 
gas (CO : H2 = 1:1), das im MaBe seines Verbrauches nach- 
5 geliefert wird, stellt man einen Druck von 1 HPa ein und laRt 
unter Ruhren bei 120 °C 5 Stunden reagleren. Es werden 111,4 mmol 
n-Heptanal und 1,1 mmol 2-Methylhexanal erhalten. Die TON be- 
tragt 0,43. 

Beispiel 14 

10 Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 13 wird unter den Bedingungen 
des Bei spiels 13 zusatzl.ich mit Ultraschall behandelt. Nach 
5 Stunden Reaktionsdauer erhalt man weitere 279 mmol n-Heptanal 
und 3 mmol 2-Methylhexanal. 
Die TON betragt 1,075. 

15 Beispiel 15 (Vergleichsversuch) 

In dem Stahlautoklaven des Beispiels 5. der mit zwei Tauch- 
schwingern bestuckt ist, werden 600 g der praformierten 
Rh-TPPTS-Katalysatorlosung und 600 g n-Hexen-1 vorgelegt. 
Mit Synthesegas (CO : Hg = 1 : 1) . das im MaBe seines Ver- 

20 brauches nachgel iefert wird. stellt man einen Druck von 
2,5 MPa ein und ISBt unter Ruhren bei 12O °C 3 Stunden 
reagieren. Man erhMlt 114 mmol n-Heptanal und 2 mmol 2-Methyl- 
hexanal. Die TON betragt 0,74. 

Beispiel 16 

25 Das Reaktionsgemisch aus Beispiel 15 wird unter den Bedingungen 
des Beispiels 15 wahrend 2 Stunden zusStzlich mit Ultraschall 
(Leistungsaufnahme der Tauchschwinger 2 x 300 Watt) behandelt. 
Man erhalt weitere 616 mmol n-Heptanal und 6 mmol 2-Methylhexanal. 
Die TON betragt 1,78. 
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